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Gegenstand des Patents 952086 ist em 
Verfahren zur Herstellung von Isocyanaten 
aus primaren Aminen bzw. deren Salzen und 
Phosgen, das darin besteht, die Reaktions- 
5 partner .nach erfolgter Vorphosgenierung zur 
HeiBphosgenierung in Gegenwart eines Losungs- 
bzw. Verdunnnngsmittels von unten her durch auf- 
recht stehende beheizteTurmezuleiten. Unter »Vor- 
phosgenierung« wird die erste Stufe des Phos- 

10 genierungsverfahrens verstanden (vgl. W. Sief- 
ken, Liebigs Annalen der Chemie, Bd*. 562 [1949L 
S. 96), in der das als Ausgangsmaterial dienende 
Amin rait Phosgen in Gegenwart eines. inerten 
Losungsmittel-s zu Carbaminsaurechlorid und 

15 Chlorhydrat reagiert. Nach dem Verfahren des 
- Hauptpatents 952 086 wird das Reaktionsgemisch 
nach dem Passderen des Reaktionsturmes ge- 
gebenenfalls zur Vervollstandigung der Reak- 
tion unter Zusatz von weiterem Phosgen in 

20 einen zweiten naohgeschalteten Reaktionsturm 
eingefiihrt. Ferner wird ein Tedl des L6- 
sungsmirtcls im Kreislauf gefuhrt, indem das 
aus den Reaktionstiirmen mit den Abgasen ent- 
weichende gasformige Losungsmittel gememsam 

35 mit geringen Mengen dies gebildeten Isocyanates in 
geeigneten Kuhlern kondensiert und das Kondensat 
den Tiirmen unten wieder zugefuhrt wird. 

Bei weiterer Bearbeitung des dem Hauptpatent 
zugrunde liegenden Erfindungsgedankens wurde 

30 nunmehr gefunden, dafi man verschiedene Vorteile 
erzielen kann, wenn man das aus den Kuhlern 
flieflende Kondensat nicht dem unteren Ende der 
Reaktionsturme, sondern der vorhin definierten 
Vorphosgenierung zuf iihrt. 

35 Durch diese Maflnahme, die den Gegenstand der 
vorliegenden Erfindung bildet, erreicht man einmal 
eine Verdunnung des Reaktionsproduktes der Vor- 
phosgenierung und andererseits eine wesentliche 
Erhohung der Ausbeute an Endprodukt.- 

40 Die Verdunnung des Reaktionsproduktes der 
Vorphosgenierung bringt den Vorteil mit sich, dafi 
man an Stelle eines Breies eine sehr dunnfhissige 
Suspension verarbeiten kann, die leicht rtihrbar und 
pumpf ahig ist und mittels der ublichen Mefivorrich- 

45 tungen gemessen werden kann. Die Erhohung der 
Ausbeute ist in wirtschaftiicher Hinsicht erwunscht 
und absolut iiberraschend, da das gemafi der Er- 
findung in die Vorphosgenierung gelangende Kon- 
densat bestimmte Mengen an Isocyanat enthalt, die 

50 abhangig sind vom Siedeptmkt des betreffenden 
Isocyanates. Von diesen war'zu befurchten, dafi sie 
mit dem Ausgangsmaterial Nebenprodukte bilden, 
was gleichbedeutend ist mit einem Ausbeuteverlust. 
Zugunsten des neuen Verfahrens spricht auch die 



Tatsache, dafi es eine Erhohung der Reaktions- 55 
geschwindigkeit ermoglicht, da in der Zeiteinheit 
grofiere Substanzmengen durchgesetzt werden 
konnen. 

Schliefilich tritt noch insofern ein weiterer er- 
wunschter Effekt ein, als das Kondensat in Ab- 60 
hangigkeit von seiner Temperatur Phosgen aus den 
Abgasen der Reaktionsturme herauslost und der 
Vorphosgenierung wieder zufuhrt. Damit konnen 
betrachtiiche Mengen Phosgen auf einfache und 
billige Weise zuruckgewonnen und wieder zum Ein- 65 
satz gebracht werden. Die Kondensatmengen 
konnen z. B. durch starkere oder schwachere 
Heizung der Reaktionsturme variiert werden. 

B e i s p i e 1 70 

In dem Vorphosgenierkessel i fl (s. Zeichnung) 
wird bei o° ein Gemisch aus 73,5 kg Toluylen- 
diamin, 160 kg Phosgen und 260 kg o-Dichlor- 
benzol stundlich hergestellt und mit der Pumpe i b 
ubei den Vorwarmer i c dem Reaktions turm 2 zu- 75 
gefuhrt. Im Vorwarmer wird das Gemisch auf etwa 
30 0 erwarmt. Der Reaktionsturm wird so beheizt, 
dafi das Gemisch den Turm mit etwa 160 0 verlafit. 
Von hier aus lauf t das Reaktionsgemisch durch den 
Turm 3, den es mit etwa 175° verlafit. In diesem 80 
Turm wird die Reaktion durch Einleiten von 30 kg 
gasformigem Phosgen pro Stunde zu Ende gefuhrt. 
Der wahrend der Reaktion entstehende Chlor- 
wasserstoff sowie das verdampfende uberschussige 
Phosgen nehmen etwa 1200 kg o-Dichlorbenzol und 85 
eine bestimmte Menge des gebildeten Diisocyanates 
mit, die in den Kuhlern 4 und 5 kondensiert und 
iiber einen mit Sole betriebenen Kuhler 6 in den 
Vorphosgenierer zuruckgefuhrt werden. Der Anteil 
des Diisocyanates in o-Dichlorbenzol betragt bei 90 
diesen Bedingungen etwa 2«/o, d. h. es werden 24 kg 
Diisocyanat im Kreislauf gefahren. Die am oberen 
Ende des Turmes 3 austretende Reaktionslosung 
wird nach der Entfernung des restlichen Phosgens 
durch Ausblasen mit Stickstoff destillativ aufge- 95 
arbeitet. Die Ausbeute an Toluylendiisocyanat be- 
tragt etwa 90 °/o der Theorie. 

PATENTANSPHUCH: 

loo 

Abanderung des Verfahrens zur Herstellung 
von Isocyanaten aus primaren Aminen bzw. 
deren Salzen und Phosgen gemafi Patent 
952 086, dadurch gekennzeichnet, dafi das 
im Kreislauf gefuhrte Losungsmittel nicht 105 
den unteren Enden der Reaktionsturme, 
sondern der Vorphosgenierung zugeleitet 
wird. 
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